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圧子圧入試験法による溶射皮膜の界面強度評価に関する
工学的検討※
山崎　泰広＊，久我慎一郎＊＊
An　Engineering　Study　of　lnterfacial　Strength　Evaluation　for　Thermal　Spray　Coatings
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　by　lndentation　Method※
Yasuhiro　YAMAzAKI＊，　Shin－ichiro　KuGA＊＊
　　One　of　the　most　critical　issues　to　reduce　durability　of　thermal　spray　coating　systems　is　spallation　of　coating．　The　adhesion
strength　is　a　measure　to　express　a　resistance　to　spalling　of　the　coating　and　it　has　been　often　evaluated　by　tens且e　method，　e．g．
the　JIS　standard；JIS　H　8402．　However，　there　are　some　problems　in　tensile　method，　e．g．　the　result　is　strongly　affected　to　the
specimen　size．　Especially，　JIS　H　8402　canlt　be　applied　to　evaluation　of　the　adhesion　strength　of　actual　coated　components
because　of　requiring　a　relatively　large　specimen．
　　In　this　study，　an　evaluation　method　of　the　interfacial　strength　in　thermal　spray　coating　systems　by　means　of　an
instrumented　indentation　machine　is　proposed．　Based　on　the　experimental　formula　for　the　fracture　toughness　of　monolithic
ceramics，　we　expressed　an　apparent　interfacial　strength　in　function　of　the　maximum　indentation　load（P），　the　apparent
Youngls　modulus　at　the　interface（EI），the　half　diagonal　length　of　impression（a）and　the　half　length　of　interfacial　crack（c）：
Kc－oζ1ギζ・（C・a）｝，多、遍1
where，ξ1，ζ2are　material　constants．　By　using　the　instrumented　indentation　machine　and　the　above　equation，　the　interfacial
strength　can　be　evaluated　without　the　loading　dependence　and　the　scatter．
　　　　　　　　　プ　　Key　words’　lnterfacial　fractUre　toughness，　Indentation　method，　Instrumented　indentation　machine，　Loading　dependence，
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1．はじめに
　高機能化や耐久性向上を目的として基材表面に成膜される
溶射皮膜では，皮膜の密着性が最も重要な特性のひとつであ
り，その評価のために引張型密着試験法（JIS　H　8402，
ASTM　C633）のほか種々の方法が検討・提案されてきた．
しかし，引張型密着試験法では接着剤を用いるため接着剤の
強度以下の密着強度を有する皮膜にしか適用できないなど問
題があり，HVOF皮膜など最近の高密着強度皮膜に対しては
適用が困難である．そこで，本研究では皮膜の密着強さ測定
法として，Fig．1に示すようなコーティングと基材の界面に
ビッカース圧子を押し込んで密着強さを評価する圧子圧入法
Coating　sρecimen
Fig．l　Schematic　illustration　of　an　indentation　test　at　the
　　　　interface．
（押し込み試験法）を検討する．圧子圧入法は，試験方法お
よび試験片作製が簡便で，高温雰囲気下や密着強さが高い皮
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膜に対しても適用できる特徴を有する．特に，必要とする試
験片寸法が非常に小さいのが特徴であり，実コーティング部
材から切り出した試験片による残存密着強度評価への適用も
期待できる．
　圧子圧入法による界面強度評価は，セラミックスなどの均
質脆性材料を対象とした押し込み破壊靭性評価法を基礎とし
ている．セラミックスなどの均質脆性材料にビッカース圧子
を押し込むと局部的に塑性変形を起こし，押し込み荷重があ
る臨界値を超えるとFig．2に示すようにビッカース圧子の頂
角を結んで半円形状き裂が発生する．このとき，押し込み荷
重Pとそれによって発生した半円き裂の長さ2cは破壊靱性値
K，と関連づけられ1・2），多くの場合，K，とcの関係は次式で
与えられている．
　　　　　　P　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（1）Kc＝x　　　　　C3／2
xは比例定数で，例えば，
x＝η E
1／2
（2）
で与えられている．ここで，Eはヤング率，　Hはビッカース
硬さである．その他，比例定数xは各種提案されているが，
多くの場合，ヤング率とビッカース硬さの比（朋）の関数
の形で表され，式（2）の係数η（JIS　R　1607では0．018，
Lawnら3）の式では0．016）は圧子圧入法以外の方法（例え
ばDCB試験）で実験的に得られた破壊靱性値との比較から
求められる．
　均質脆性材料の破壊靱性値を評価するために提案された圧
子圧入法は簡便な方法であることから，界面破壊靱性値の評
価にも適用しようとする試みがなされてきた．Fig．1のように
コーティングの界面にダイヤモンド圧子を押し込むと界面に
容易にき裂が進展し，界面き裂と押し込み荷重の間には一般
的に良い相関が認められる．しかし，コーティングでは界面
を挟んで物性値の異なる材料が存在するため，均質脆性材料
に対する破壊靱性評価式を界面靱性評価式としてそのまま適
＼」レ／
Cross－section　view
用することはできない．そのため，圧子圧入法による界面破
壊靱性値の評価式がいくつかが検討・提案されているが46），
膜質依存性や負荷荷重依存性など未解明な問題が残ってい
る．
　本研究では，圧子圧入法による界面破壊靭性評価に対して，
その問題点を抽出し改善するとともに，均質脆性材料に対す
る破壊靱性評価式を基礎に界面破壊靱性評価式を工学的に検
討した．
2．供試材と実験方法
　本研究では，Mo系金属コーティング，　CrC系サーメット
コーテイング，A1203コーティングおよびYSZコーティング
（ガスタービン遮熱コーティング）を供試材として用いた．
各コーティングの詳細をTable　1に示す．金属コーティング
とサーメットコーティングは緻密な皮膜であるのに対し，
Al203コーティングおよびYSZコーティングの両セラミック
コーティングは多孔質皮膜である．
　これらの供試材から長さ約30mm，幅約5mmの短冊状試
験片を機械加工した．そして，Fig3に示すように試験片2
本をコーティングが内側になるように治具に瞬間接着剤で接
着し，さらに試験片間にエポキシ樹脂を充填したのち，鏡面
に研磨して実験に供した．
　本研究では，ビッカース硬さ試験機を改造して押し込み荷
Table　l　Coatings　used　in　this　study．
Specimen
@name
Top　coat
ithickness）
Bond　coat
ithickness）
Substrate
ithickness）
Metal
モ盾≠狽奄獅
Mo　coating　by
@　　APS＊1
@　　（0．3m）
一
Cold－rolled
@　steel
@　（4mm）
Cermet
モ盾≠狽奄獅
CrC　coating　by
@　　HVOF＊2
@　　（0．3mm）
一
Cold－rolled
@　steel
@　（4mm）
Al203
モ盾≠狽奄獅
Al203　coating　by
@　　　APS卓1
@　　（0．5mm）
NiAl　coating　by
@　　WFS＊3
@　　（0．1mm）
Al　alloy，
`C4A
i5mm）
YSZ
モ盾≠狽奄獅
8YSZ　coating　by
@　　　APS＊1
@　　（0．5mm）
CoNiCrAIY
モ盾≠狽奄獅〟@by
@LPPS＊4
i0．1mm）
　Ni－base
唐浮垂?窒≠撃撃盾凵C
larM247
@　（4mm）
＊1APS：Air　Plasma　Spray，＊2　HVOF：High　Velocity　Oxy　Fuel，
’3WFS：Wire　Flame　Spray，＊4　LPPS：Low　Pressure　Plasma　Spray
　　　各
　　　iii
　　　i目｝
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Fig．2　Schematic　illustration　of　the　crack　initiated　from　the
　　　indentation． Fig．3　Specimen　setup．
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重と押し込み変位を計装化した圧子圧入試験装置を用いた．
計装化押し込み試験装置の模擬図と外観をFig．4に示す．
Fig．4に示すように，圧子は電動アクチュエータにより駆動
し，押し込み荷重を圧子上部のロードセルにより計測する．
電動アクチュエータはPCにより制御し，圧子を所定の荷重
まで一定変位速度（1．5μm／sec）で押し込み，所定の荷重で
10sec保持後，除荷した．試験中，負荷中の押込み荷重とと
もに押し込み変位を渦電流式変位センサにより計測・記録し
た．本装置では界面に圧子を押し込むことを容易にするため，
試験片はX－Yステージと回転ステージ上に設置している．各
ステージはmachine　complianceの低減を目的として高い剛
性を有するものを選択あるいは特注した．なお，押し込み試
験によるヤング率の測定はISOI4577に準拠して押し込み曲
線により評価した．本試験に先立ち，試作した試験装置の
machine　compliance（Cm）の決定のため，　SCM440鋼（E＝
205GPa）に種々の負荷条件で押し込み試験を行い，最大荷
重の60％以上の部分の除荷曲線からCmを評価した．その際，
最大押し込み荷重は30～120Nの範囲で10N刻みとし，各条
件とも5回実験を行った．その結果，C，nは荷重に依らず
Cm＝1。93×10－6mm／Nと非常に小さく，剛性が十分高い試
験装置であった．
　試験後，SEM観察を行い，界面き裂寸法および圧痕寸法
を測定した．寸法測定は150倍から350倍のSEM像にて行い，
き裂先端の同定は1000倍のSEM像により行った．
Nnplifier
G三葦psellsor
Personal　computer
　　　　Specimen
　X－、s‘a箪e
Rotati‘，〕1　s書age
3．実験結果および考察
　圧子圧入法により発生した界面き裂の代表例をFig5に示
す．き裂は界面と平行にのみ発生し，それと垂直方向には発
生していない．なお，緻密な金属コーティングおよびサーメ
ットコーティングではき裂は界面に発生していたが（Fig．5
（a）），多孔質セラミック皮膜であるAl203コーティングおよ
びYSZコーティングでは界面極近傍のセラミックコーテイ
ング内にき裂が発生・進展していた（Fig．5（b））．また，
Fig．6に示すように，界面を挟んでヤング率や降伏応力が大
きく異なるAl203コーティングを含めて全ての供試材で界面
と平行および垂直方向の圧痕対角線半長はほぼ同一となって
いる．界面き裂半長cと圧痕対角線半長aの負荷荷重依存性
をFig．7に示す．　Fig．7より，圧痕対角線半長aはpo・5に比例
し，ビッカース硬さの式の関係二
　　　　　　　PH＝2sin（φ／2）　　　　　　（2a）2 （3）
を満たしている．ここで，Hはビッカース硬さ，φは圧子面
間の角でビッカース圧子では136°である．一方，界面き裂
（a）
（b）
Figs　Interfacial　cracks　initiated　by　the　indentation　tests．
　　　（a）Metal　coating　（b）YSZ　coating
（a）
（b）
Fig．4　1ndentation　test　equipment　used　in　this　study
　　　（a）Schematic　illustration　（b）Photograph
300　　　：Metal　coating
　　　ロ：Cermet　coati㎎
　　　　：Al203　coating
　　　◇　：YSZ　coating
言
二
言　100
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606080100
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300
Fig．6　Half　diagona川engths　of　the　impression　induced　by　the
　　　indentation　tests．
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半長cはP1・sにおおよそ比例して増加している．なお，　Fig．7
中では，P＝120NのAl203コーティングのa，　cが他の条件
に比べて高い傾向が伺えるが，これは試験片採取位置に関係
した硬さの不均一性が関連しているものと考えられる．
　均質脆性材料の破壊靱性値評価に用いられる圧子圧入法を
コーティングの界面破壊靱性値評価に用いるためには，均質
材料の変形挙動に基づく評価式を界面の変形挙動に基づく評
価式へと拡張する必要がある．LesageとChicotらは6），コ
ーティングと基材の幾何学寸法を考慮してLawnらによって
提案された均質脆性材料の破壊靱性値評価式（Eq．（1））を
界面破壊靱性値の評価式に拡張して次式を提案している．
Kc－…5?ｲ1”
（4）
このLesageとChicotの式をコーティングの界面破壊靱性評
価に適用するには皮膜と基材の物性値（弾性係数と硬さ）を
予め測定する必要がある．Fig．8に，　Moコーティングと冷間
圧延鋼基材のビッカース硬さとヤング率の測定結果を示す．
なお，皮膜のヤング率を計測する方法にはいくつかの方法が
あるが，ここではISO14577に準拠して押し込み法により評
価した．Fig．8のように，基材の硬さにはほぼばらつきが無
く，また，基材および皮膜のヤング率のばらつきも比較的小
さいのに対して，皮膜の硬さは大きくばらついている．これ
は，溶射皮膜の降伏応力や加工硬化指数が皮膜内で不均一で
あることに起因していると考えられる．Fig．8の結果から，
LesageとChicotの式（Eq．（4））で評価すると皮膜の硬さの
不均一性により界面破壊靱性値がばらつくことが懸念され
る．そこで，本研究では，皮膜の力学的特性の不均一性を考
慮して，測定対象の界面における硬さと見かけのヤング率を
Coating　　Substrate
Fig．8　Hardness　and　Young’s　modulus　of　Mo　coating　and
　　　substrate　（cold－rolled　steel）．
用いて界面破壊靱性値を評価する方法を検討した．なお，見
かけのヤング率は計装化圧子圧入試験機を用いて試験中の負
荷荷重一押し込み変位関係から得ることとした．
　上記の検討から，本研究では界面破壊靱性値はモノリシッ
クな材料の破壊靱性値評価に用いられるEq．（1）およびEq．
（2）を拡張することにより評価可能と仮定した．そして，
Eq．（4）の関係を考慮して，界面破壊靱性値K。は押し込み
荷重P，界面における見かけのヤング率E∫，圧痕対角線半長
aおよび界面き裂半長cを用いて次式により評価できると仮
定した．
蹄巨一η｛2、in（　EIφ／2）（司㌔
＝η
、i。＆／2）〕㌔遍
ここで，ζ一η（2／・i・（φ／2））1／2と置くと，
　　Kc一ζ、多、癌
（5）
（6）
となる．Eq．（6）の係数ξについては，以下の検討を行った．
まず，係数ζを定数と仮定した場合の界面破壊靱性値に及ぼ
す押し込み荷重の影響を検討した．Fig．9に押し込み荷重と
（PEI）o’5alc1・5の関係を示す．　Fig．9より，係数ζを定数とする
と，Eq．（6）で評価される界面破壊靱性値には負荷荷重依存
性が認められる．一方，（PEI）o・5a，（c1’5を圧痕寸法で無次元化
した界面き裂寸法（c／a）と関連づけた結果をFig．10に示す．
Fig．10より，（PEI）o・5αlcl・5はc／aの増加とともに直線的に減少
している．そこで，本研究ではEq．（6）の係数ζは界面き裂
寸法の関数と仮定し，ζを実験的に求めた．すなわち，別途
改良4点曲げ試験法7）・8）により評価した各コーティングの
界面破壊靱性値G、（Table　2）からG，＝K，2／E1の関係より
ξを求めた．得られたξとc／aの関係をFig．11に示す．図よ
り各コーティングのζとc／aとの間には直線関係が認められ
る．そこで，Fig．11の結果からζをclaの1次関数として最小
自乗近似し，係数ζのc／a依存性を考慮した界面破壊靱性評
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Fig．10　Crack　size　dependence　on　interfacial　strength　when　the
　　　ζis　asstimed　as　a　constant
（7）
Table　2Interfacial　fracture　toughness，　Gc　evaluated　by　the
Mod．　4point　bending　tests（unit　in　N／m）．
Meta1　　　●coatlng Cermet
モ盾≠狽奄獅
Al203　　　．coatlng YSZ
モ盾≠狽奄獅
202 285 40．1 81．3
ここで，ζ1およびζ2はζをc／aの1次関数として最小自乗
近似により得られた材料定数で，各コーティングに対する
ξ1およびζ2はTable　3に示す．　Eq．（7）により評価した各
コーティングの界面破壊靱性値をFig．12に示す．　Fig．12に示
すように，各コーティングともEq．（7）により負荷荷重に依
存しない界面破壊靱性値の評価が可能となった．さらに，
Fig．12に示すように，各コーティングの界面破壊靭性値は非
常にバラツキが小さく測定出来ている．
　ところで，Fig．11の結果において興味深い点は係数ζと
c／aの関係が2つのグループに分けられることである．そして，
一方はき裂が界面に発生する緻密なコーティングのグループ
（金属コーティングとサーメットコーティング），他方はき裂
が界面極近傍のセラミックコーティング内に発生する多孔質
セラミック皮膜のグループ（Al203コーティングとYSZコー
ティング）となっている．この材料依存性を調査するため，
試験後，金属コーティングに対して酸化処理，Al203コーテ
ィングに対しては浸透染色処理を施した後，皮膜を強制的に
はく離させ，き裂形状を観察した．結果をFig．13に示す．
Fig．13（a）の0マップより金属コーティングでは圧子圧入
により発生したき裂は扁平した楕円き裂であることがわか
る．一方，Al203コーティングのき裂は半円形に近い形状と
なっている（Fig．13（b））．従って，　Fig．11にみられる材料依
存性にはき裂形状が関連していると考えられる．なお，き裂
Table　3Material　constants，ζ　1　andζ2　for　coatings　used　in
this　study．
Coating ξ1 ξ2
Metal　coating 一〇．0426 0．0446
Cermet　coating一〇．0313 0．0419
Al203　coa6ng 一〇．0206 0．0205
YSZ　coating 一〇．0265 0．0265
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Fig．11　Relationship　betweenζand　c／a
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Fig．13　Shape　of　crack　generated　by　indentatlon　tests．
　　　（a）Metal　coating，　P＝120　N
　　　（b）A1203　coating，　P＝150　N
形状の材料依存性およびそれらと負荷荷重との関係について
はさらに調査が必要で，今後さらに検討する予定である．
4．結言
　本研究では，圧子圧入法による界面破壊靭性評価に対して，
その問題点を抽出し改善するとともに，均質脆性材料に対す
る破壊靱性評価式を基礎に界面破壊靱性評価式を工学的に検
討した．得られた結果をまとめると次ようになる．
　LesageとChicotの評価法を検討した結果，皮膜の硬さの
不均一性によるばらつきが問題としてあげられた．そこで，
測定部位の硬さとヤング率を用いて界面破壊靱性値を評価す
る方法を提案した．さらに，モノリシックなセラミックスに
対する破壊靱性値評価式を参考に，実験結果から次式の界面
破壊靱性値評価式を得た．
ここで，Pは荷重，　E1は界面における見かけのヤング率，　a
は圧痕対角線半長，cは界面き裂半長c，ξ1，ξ2は材料定
数である．上式により，負荷荷重に依存せず，さらに，測定
値のバラツキも小さな界面破壊靭性値の測定が可能となっ
た．
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